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acide surfurique impur. Utilisation de 



(57) Proc6d6 domination des matures organiques hydro- 
cSfoonees contenues dans un acide sulfunque impur corrv 
prenant une etape a) dans laquelle on introduit ledit acide 
dans une phase liquide L t comprenant au moins environ 80 
% en poids d'acide suffurique maintenue a une tempera- 
ture d'environ 260 °C a environ 350 °C sous une pression 
absdue d'environ 0,1 a environ 0,3 meg a pascal, et on r&- 
cupere en continu un melange gazeux comprenant de 
I'eau, des oxydes de carbone et des oxydes de soufre, et 
un liquide L contenant une quantity de matures organiques 
hydrocarbonees representant de 1,5 % a 50 % en poids, 
exprime en atomes de carbone, du poids de matures orga- 
niques hydrocarbonees introduites avec I'acide impur. 
Cette purge de liquide L peut §tre envoyee dans une 
deuxieme etape ou les matieres organiques encore pre- 
sentes sont oxyd6es par un compose ayant un potentiel 
d'oxydation superieur a celui de I'acide sutfurique mesur6 
dans les conditions de l'6tape a) ou dans le cas ou I'acide 
impur provient d'une unite d'alkylation, ou etre recuperee 
pour §tre uttliste comme catalyseur d'alkylation. 
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La presente invention concerne un proc6d6 d'61imination des matieres organiques 
hydrocarbonees contenues dans un acide sulfurique impur. Elle concerne 
egalement le traitement de I'effluent gazeux resultant de I'eiimination des 
matieres organiques hydrocarbonees avant son rejet dans I'atmosphere. Elle 
5 concerne en particulier le traitement de I'acide use provenant de la reaction 
d'alkylation d'olefines par des isoparaffines et le recyclage de I'acide ainsi traite 
a la reaction d'alkylation. 

De nombreux precedes chimiques et petrochimiques utilisent 1'acide sulfurique 

10 comme catalyseur. Cet acide est en regie generate recycle aussi longtemps que sa 
teneur en impuretes, notamment organiques. le permet. On opere alors une 
purge d'un acide sulfurique relativement charge en matieres organiques 
hydrocarbonees qui est envoys dans une usine de retraitement Le seul precede 
reellement industriel de traitement de ces rejets d'acide sulfurique est un 

15 procecle au cours duquel il est transforme en dioxyde de soufre (SO2) par 
combustion, puis celui-ci est transforme en anhydride sulfurique (SO3) qui est 
ensulte lui meme retransforme en acide sulfurique par absorption dans I'eau. 
Parmi les precedes producteur d'acide sulfurique impur, souvent denomme 
boues sulfuriques. on peut citer a titre d'exemple le procecle de synthese 

20 d'alcools a partir d'hydrocarbures ethyleniques (en particulier la synthese 
d'ethanol a partir d'ethylene, la synthese d'isopropanol a partir du propylene et 
cede de butanol-2 a partir d'un melange de butene-1 et de butene-2). le 
proced6 d'alkylation d'olefines par des isoparaffines (en particulier I'alkylation 
de IMsobutane ou methyl-2 propane par des defines telles que Tethylene, le 

25 propylene ou les butenes tel que I'isobutene ou methyl-2 propene, ou le butene- 
1 ou un melange de ces deux composes) et les proced6s de purification des 
hydrocarbures dans les operations de raffinage. 

Ces proc6d§s. et en particulier le proc6d6 d'alkylation, produisent des quantites 
30 d'acide us<§ relativement faible qui sont encore aujourd'hui consid6r6es comme 
trap faible pour §tre traitees sur place. C'est ainsi que le prodult est alors 
expeciie dans des usines de production d'acide sulfurique oil il est retransforme 
en acide sulfurique pur qui est alors reexpSdie vers I'unlte d'alkylation. Tres 
souvent, les unites de traitement des boues sulfuriques sont 6loign6es du lieu de 
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production de ces boues, ce qui entraine de nombreux risques H6s au transport, 
gdneralement routier, d'un produit aussi dangereux et polluant que les boues 
sulfuriques ou Pacide pur. Ce traitement comprend une premiere etape de 
combustion par la transformation de Pacide en S02- De plus, Pacide pur obtenu 
5 est le plus souvent plus cher que de Pacide frals et Pusine de retraitement 
n'accepte d'effectuer ce traitement que si !e client fournisseur de la boue 
reprend cet acide pur, ce qui Implique pour Pusine d'alkylation un surcoOt non 
nggligeable. 

10 De nombreux precedes de purification d'acide use ont 6te d6crits anterieurement. 
C'est ainsi que le brevet US-A-3652708 d6crit une methode de r6ductioh de la 
teneur en hydrocarbures d'un acide residuaire par traitement par un exces 
cfoiefine avant son envoi dans une unit6 de combustion ce qui n'eiimine pas 
compl&tement les problfemes mentionnds ci-avant. Le proc6d§ d6crit dans le 

15 brevet europSen EP-B-52548 utilise de Pacide nitrique comme oxydant des 
matures organiques hydrocarbon6es. Ce proc6d6 implique le traitement des gaz 
formes dans une unite d'elimination des oxydes d'azotes, ce qui est un 
inconvenient important. II a egalement 6te d6crit dans un article de SHENFEL'D 
B. E. et al publi6 dans Zhumal Prikaladnoi Khlmii, Vol. 61, N° 7, Pages 1550 k 

20 1553, July 1988, un procede de traitement d'un acide us6 par decomposition de 
Pacide us6 en deux etapes. Au cours de la premifere etape r6alis6e k une 
temperature comprise entre 50 et 270 °C, II se forme un r6sidu solide noir 
ressemblant k du coke. Ce risidu, dont la masse correspond sensiblement k la 
teneur en carbone de Pacide us6 de depart, est ensuite oxyde en presence (fun 

25 courant d'air k une temperature sup6rieure k 400 °C. Au cours de la premi&re 
etape. la conversion des matiferes organiques hydrocarbon6es pr6sentes dans 
Pacide use de depart, mesurSe k partir de la quantit§ d'oxydes de carbone formes 
par reactions avec Pacide sulfurique est d'environ 12%. Le proc6d6 dScrit dans 
ce document pr6sente Pinconv6nient majeur de produire un rSsidu carbon* 

30 solide et de n6cessiter une oxydation k Pair de ce rdsidu k une temperature tr6s 
6lev6e. 

Le proc6d6 de la pr6sente invention vise en particulier k eviter, au moins en 
partie, les problfemes H6s aux techniques mises en oeuvre dans les proc6d6s de 
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I'art anterieur et propose une solution qui peut etre mise en place facilement 
sur le lieu de production de la boue sulfurique ou a proximite de celui-ci. Par 
ailleurs, dans le cas de boues sulfuriques provenant d'une unite d'alkylation, le 
precede de la presente invention permet de recuperer un acide traite contenant 
5 encore des matieres organiques hydrocarbonees, qui de maniere surprenante 
constitue un catalyseur d'alkylation plus efficace que I'acide sulfurique frais. 

Plus precisement, I'invention concerne un precede d'eliminatidn des matieres 
organiques hydrocarbonees contenues dans un acide sulfurique impur 

10 comprenant d'environ 50% a environ 99,5.% en poids d'acide sulfurique et au 
moins 0,5 % en poids, exprime en atomes de carbone, de matieres organiques 
sous forme libre ou combinee, caracterise en ce qu'il comprend une etape a) au 
cours de laquelle on introduit en continu I'acide impur dans une phase liquide l_ 
comprenant au moins environ 80 % en poids d'acide sulfurique. au moins 

15 environ 0,01% en poids d'eau et au plus environ 19.99% en poids de 
matieres organiques hydrocarbonees sous forme libre ou combinee, maintenue 
sous agitation a une temperature d'environ 260 °C a environ 350 °C sous une 
pression absolue d'environ 0,1 a environ 0,3 megapascal. ledit acide impur 
etant introduit a une vitesse telle que la quantite de matiere organique 

20 hydrocarbonee introduite solt d'environ 0,0025 kilogramme par litre de phase 
liquide et par heure (kg/l/h) a environ 0.1 kg/l/h et de preference d'environ 
0,005 kg/I/h a environ 0,05 kg/l/h, et au cours de laquelle on introduit 
eventuellement de I'acide sulfurique sensiblement exempt de matieres 
organiques hydrocarbonees et/ou de I'anhydride sulfurique en une quantite 

25 suffisante pour avoir une quantite totale d'acide sulfurique et/ou d'anhydride 
sulfurique au moins egale a la quantite theorique necessaire a I'oxydation des 
matidres organiques hydrocarbonees presentes dans I'acide impur et oxydables 
dans les conditions choisies pour cette etape. et on recupere en continu un 
melange gazeux, comprenant de I'eau. et des oxydes de carbone et des oxydes de 

30 soufre formes par oxydation des matieres organiques et par la reduction de 
I'acide sulfurique, et on recupere une quantite de liquide L contenant une quantite 
de matieres organiques hydrocarbonees representant de 1,5% a 50% en 
poids, exprime en atomes de carbone. du poids de matieres organiques 
hydrocarbonees introduites au cours de cette etape avec I'acide impur. La 



«. 2687656 

4 

temperature est souvent maintenue a une valeur au plus egale a environ 
320 °C, valeur qui correspond a la valeur de l'az6otrope acide sulfurique-eau a 
1,5% en poids d'eau. Le plus souvent, on recupere une quantite de liquide L 
contenant une quantite de mati&res organiques hydrocarbonees repnSsentant de 
5 2% a 30 % et de preference de 5% a 15% en poids, exprime en atomes de 
carbone', du poids de matieres organiques hydrocarbonees introduites au pours de 
cette etape avec I'acide impur. 

Le plus Souvent au cours de I'etape a. on introduit dans la phase liquide L un gaz 
10 choisi dans le groupe forme par I'azote, Fair et un gaz contenant de I'oxygene. Ce 
gaz sert en particulier de gaz d'entraTnement des produits gazeux resultant de 
roxydation des matures organiques hydrocarbonees et de la reduction simultanee 
de I'acide sulfurique. 

15 Lorsque l'6tape a) comport© une introduction d'air. il est possible d'effectuer 
cette etape en presence d'un catalyseur tel que par exemple un catalyseur 
d'oxydation comprenant un compose d'au moins un metal choisi dans le groupe 
forme par le manganese, le cuivre, le platine, le mercure, le chrome, le 
vanadium, le cobalt, le bismuth et le molybdene. L'utilisation d'un tel catalyseur 

20 permet en particulier I'oxydation de composes hydrocarbon6s difficilement 
oxydables en leur absence. Parmi ces catalyseurs. on utilise le plus souvent des 
composes de cuivre, de vanadium, de bismuth, de cobalt, de molybdene ou de 
manganese. A titre d'exemples non limitatifs de tels catalyseurs, on peut citer 
les oxydes et les sulfates tels que le sulfate de cuivre de formule CuSCU. I'oxyde 

25 de vanadium de formule V 2 Os. I'oxyde de bismuth de formule Bi 2 03 et le sulfate 
de cobalt de formule C0SO4. On peut egalement employer les sels des acides 
molybdiques, manganiques et vanadiques. Dans le cas 0C1 I'etape a) est effectuee 
en presence d'un catalyseur d'oxydation, on peut aussi introduce au lieu de Pair 
un gaz contenant de I'oxygene, par exemple de I'oxygene sensiblement pur, de 

30 I'oxygene industriel, de I'air enrichi en oxygene ou un melange d'azote et 
cfoxygene. 



II peut §tre avantageux, surtout lorsque Ton veut detruire le maximum de 
matieres organiques hydrocarbonees. d'effectuer une §tape b) dans laquelle 
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I'acide sulfurique issu de i'etape a) est mis en contact avec un oxydant, ayant un 
potentiel d'oxydation superieur au potential d'oxydation de I'acide sulfurique 
mesure dans les conditions de realisation de I'etape a), dans des conditions 
permettant I'oxydation d'au moins une partie des matieres organiques 

5 hydrocarbonees encore presentes dans I'acide issu de I'etape a) et dans laquelle 
on recupere un gaz contenant de I'eau et des oxydes de carbone et un liquide 
comprenant de racide sulfurique que I'on recupere ou que I'on recycle a I'etape 
a). L'acide sulfurique issu de I'etape b) contient le plus souvent moins de 
500 parties par million (ppm) en poids de matiere organiques exprime en 

10 atomes de carbone et souvent moins de 400 ppm. 

Tous les oxydants blen connus de I'homme du metier et ayant un potentiel 
d'oxydation superieur a celui de I'acide sulfurique dans les conditions de I'etape 
a) peuvent §tre employes. A titre d'exemple non limitatif. on peut citer le 
15 melange sulfo-chromique, le peroxyde d'hydrogene de formule H 2 0 2 . I'acide de 
Caro de formule H 2 SO s et I'acide persulfurique de formule H 2 S 2 Os ou des sels de 
ces acides tels que par exemple le persulfate tfammonium. 

L'etape b) est habituellement effectuee a une temperature inferieure a celle de 
20 I'etape a). Le plus souvent, I'etape b) est effectuee sous une pression d'environ 
0,1 a environ 0,3 MPa et pour des raisons pratiques on travaille en general a la 
pression atmospherique, la temperature etant le plus souvent d'environ 40 "C a 
environ 250 °C et de preference d'environ 60 °C a environ 150 °C. 

25 Dans le precede de la presente invention, les gaz formes au cours de I'etape a) et 
eventuellement ceux formes au cours de I'etape b) ne sont le plus souvent pas 
rejetes directement dans I'atmosphere a ia fois pour des raisons de valorisations 
des produits qu'ils contiennent et egalement pour des raisons de legislations 
concernant la protection de I'environnement. Ces gaz sont le plus souvent soumis 

30 a une reduction permettant de transformer en soufre la majeure partie des 
oxydes de soufre qu'ils contiennent. Dans le cas oO la boue sulfurique provient 
d'une unite installee dans une raffinerie, le proceed selon la presente invention 
s'integre tres bien dans cette raffinerie et le dioxyde de soufre forme peut etre 
envoye dans une unite CLAUS, qui est pratiquement toujours presente dans cet 
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environnement, dans laquelle il est r6duit en soufre qui est ensuite 
6ventuellement retransforme par oxydation en anhydride sulfurique que Ton 
peut 6ventuellement directement renvoyer d Petape a) de destruction des 
matferes organiques puisque le reacteur contient de Peau, provenant de la boue 
5 sulfurique et/ou form6e par reduction de Pacide sulfurique, qui retransforme 
cet anhydride en acide sulfurique. Un simple calcul, sur le bilan soufre de la 
raffinerie, montre que dans le cas d'une unite d'alkylation produisant 5 millions 
de tonne par an d'alkylat, la capacity de traitement de Punite CLAUS ne doit §tre 
augmentee que cfenviron 5 % ce qui peut ©tre realise facilement. 

10 

Le proc6d6 selon Pinvention s'applique particuli6rement bien au cas oCi Pacide 
sulfurique impur provient d'une unite d'alkylation d'oiefines par des 
isoparaffines. Dans ce cas, cet acide contient le plus souvent d'environ 1 % & 
environ 10% et le plus souvent d'environ 3 % & environ 8% en poids, 

15 exprimg en atomes de carbone, de matiferes organiques sous forme libre ou 
combin6e et environ 1 % & environ 10% en poids d'eau. Dans ce cas, les 
conditions op6ratoires de Petape a) sont choisies de manidre & eiiminer 
d'environ 70 % & environ 98 % en poids de mati&res organiques 
hydrocarbonges pr6sentes dans Pacide impur et au moins une partie de Pacide 

20 sulfurique, soutir6e au cours de cette etape, est renvoyee a la reaction 
d'alkylation. 

Les exemples suivants illustrent Pinvention sans en limiter la port6e. 
25 Example 1 

Dans un reacteur agite contenant 50 kg d'acide sulfurique comprenant en poids 
2% d'eau et 3,5 % d'hydrocarbures, on introduit en continu 10 kg/h d'un acide 
us6 provenant d'une unite d'alkylation comprenant en poids 4,5 % cfeau et 
30 5,5 % d'hydrocarbures et 2,721 kg/h d'acide sulfurique exempt 
d'hydrocarbures contenant en poids 2 % d'eau. On introduit ainsi dans le 
reacteur 0,02 kg/l/h d'hydrocarbures. La temperature est maintenue & 320 °C 
et la pression & 0,2 MPa absolus. Les gaz issus du reacteur sont r6cup6r6s et 
ref roidit & 1 20 °C. La fraction liquide est renvoy6e au r6acteur. Apr6s cette 



BNSDOCIO <FR 2687656Al_l_> 



2687656 



<§tape de condensation, les gaz sont analyses. On produit ainsl 1,6 mole/h de CO. 
33.75 moles/h de C0 2 . 104,45 moles/h de S0 2 et 166,2 moles/h d'eau. On 
soutire en continu 1,571 kg/h de liquide comprenant de I'acide sulfurique, des 
hydrocarbures et de I'eau. La quantite d'acide sulfurique soutiree est de 
1.485 kg/h. celle d'hydrocarbures est de 0.055 kg/h et on soutire egalement 
0,031 kg/h d'eau. Le taux de conversion des hydrocarbures introduits dans le 
reacteur est de 90 % potds. 



10 



On reproduit I'exemple 1. La purge de 1.571 kg/h de liquide est envoyee apres 
refroidissement dans un deuxieme reaqteur ou elle est melangee avec 
0.481 kg/h d'eau oxygenee a. 100%. La temperature est maintenue a 92 «C 
par circulation d'eau froide dans un serpentin plongeant dans le reacteur. La 
15 pression est de 0.1 MPa. On produit 3.86 moles de C0 2 - Le taux de conversion 
global des hydrocarbures a Tissue des deux etapes est de 99.85 % poids. 

ffyemple 3 

20 Les 1,571 kg/h de liquide soutire au cours de I'exemple 1 sont dilues par 
7.829 kg/h d'acide sulfurique pur a 4 % en poids d'eau de maniere a 
reconstituer en acide sulfurique. la charge allant a I'unite I'alkylation. On 
preleve 135 cm 3 de ce m§lange. Ceux-ci sont introduits dans un reacteur agite 
de 250 cm 3 et refroidit a 5 °C. On injecte alors 170 cm 3 /h d'un melange 

25 isobutane - butene-1 dans un rapport molaire de 8 : 1. On ne soutire que la 
phase hydrocarbure. On preleve au cours du temps un echantillon de cette phase 
qui est analysee par chromatographic en phase gazeuse. A partir de cette analyse, 
on calcule I'indice d'octane de I'alkylat forme. On trace alors la courbe de I'indice 
d'octane recherche et moteur en fonction du temps. On a represente sur la 

30 figure 1 les indices d'octanes en ordonnees en fonction du temps en heures en 
abscisses. La courbe A represente I'indice d'octane recherche et la courbe A' 
I'indice d'octane moteur. 
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fvemple 4 

On repfete I'exemple 3 en remplagant les 135 cm 3 du liquide soutir6 au cours de 
I'exemple 1 par 135 cm 3 d'acide sulfurique pur contenant t 4 % en poids cfeau. 
5 On ne soutire que la phase hydrocarbure. On pr6ieve au cours du temps un 
ephantillon de cette phase qui est analysee par chromatographie en phase gazeuse. 
A partir de cette analyse, on calcule I'indice d'octane de Palkylat form6. On trace 
alors la courbe de Tindice d'octane recherche et moteur en fonction du temps. On 
a represents sur la figure 1 les indices d'octanes en ordonn6es en fonction du 
10 temps en heures en abscisses. La courbe B repr§sente Pindice d'octane recherche 
et la courbe B' I'indice d'octane moteur. 

On remarque que le fait d'utiliser le liquide provenant de I'exemple 1 permet de 
gagner 0,6 point sur I'indice d'octane recherche et 0,4 point sur I'indice 
15 d'octane moteur lorsque la reaction d'alkylation est stabilis6e c'est-a-dire apr&s 
30 heures de fonctionnement. Ce r6sultat confirme bien la sup6riorit6 du 
produit issu du proced6 de la pr6sente invention comme constituant d'un 
catalyseur d'alkylation. 
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RFVFNDICATIONS 

1- Precede elimination des matieres organiques hydrocarbonees contenues 
dans un acide sulfurique impur comprenant d'environ 50 % a environ 99,5 % 

5 en poids d'acide sulfurique et au moins 0,5 % en poids, exprime en atomes de 
carbone. de matieres organiques sous forme libre ou combinee, caracterise en ce 
qu'il comprend une etape a) au cours de laquelle on introduit en continu I'acide 
impur dans une phase Hquide L, comprenant au moins environ 80 % en poids 
d'acide sulfurique, au moins environ 0,01 % en poids d'eau et au plus environ 

10 19,99% en poids de matieres organiques hydrocarbonees sous forme libre ou 
combinee, maintenue sous agitation a une temperature d'environ 260 °C a 
environ 350 °C sous une pression absolue d'environ 0,1 a environ 
0.3 megapascal, ledit acide impur etant introduit a une vitesse telle que la 
quantite de matiere organique hydrocarbonee introduite soit d'environ 

15 0,0025 kilogramme par litre de phase liquide et par heure (kg/l/h) a environ 
0,1 kg/l/h, et au cours de laquelle on introduit eventuellement de I'acide 
sulfurique sensiblement exempt de matieres organiques hydrocarbonees et/ou de 
Tanhydride sulfurique en une quantite suffisante pour avoir une quantite totale 
d'acide sulfurique et/ou d'anhydride sulfurique au moins egale a la quantite 

20 theorique necessaire a I'oxydation des matieres organiques hydrocarbonees 
presentes dans I'acide impur et oxydables dans les conditions choisies pour cette 
etape. et on recupere en continu un melange gazeux. comprenant de I'eau, et des 
oxydes de carbone et des oxydes de soufre formes par oxydation des matieres 
organiques et par la reduction de I'acide sulfurique, et on recupere une quantite 

25 de liquide L contenant une quantite de matieres organiques hydrocarbonees 
representant de 1,5% a 50% en poids, exprime en atomes de carbone, du 
poids de matieres organiques hydrocarbonees introduces au cours de cette etape 
avec I'acide impur. 

30 2- Precede selon la revendication 1 dans lequel au cours de I'etape a) on 
introduit dans la phase liquide L un gaz choisi dans le groupe forme par I'azote, 
Fair et un gaz contenant de I'oxygfene. 
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3- Proc§d6 seion la revendicatibn 2 dans lequel l'6tape a) est effectu6e en 
presence d'un catalyseur comprenant un compos6 cfau moins un m6tal choisi dans 
le groupe form6 par le manganese, le cuivre, le platine, le mercure, le chrome, 
le vanadium, le cobalt, le bismuth et le molybdfene et avec, introduction d'air ou 

5 d'un gaz contenant deToxygene. 

4- Proc6d6 selon Tune des revendications 1 & 3 comprenant en outre une etape 
b) dans laquelle Tacide sulfurique issu de CStape a) est mis en contact avec un 
oxydant, ayant un potentiel d'oxydation superieur au potentiel d'oxydation de 

10 Tacide sulfurique mesur6 dans les conditions de r6alisation de T6tape a), dans 
des conditions permettant Toxydation d'au moins une partie des matieres 
organiques hydrocarbon6es encore presentes dans Tacide issu de T6tape a) et 
dans laquelle on r£cupere un gaz contenant de Peau et des oxydes de carbone et un 
iiqulde comprenant de Tacide sulfurique que Ton r6cup6re ou que Ton recycle k 

15 I'etape a). 

5- Proced§ selon la revendication 4 dans lequel Toxydant est choisi dans le 
groupe form6 par le m6lange sulfo-chromique, le peroxyde d'hydrog&ne de 
formule H2O2. Tacide de Caro de formule H2SO5 et Tacide persulfurique de 

20 formule H2S2O8 et les sels de ces acides. 

6- Proc€d6 selon Tune des revendications 1 & 5 comprenant une 6tape c) dans 
laquelle les gaz formes au cours de TStape a) et 6ventuellement ceux formes au 
cours de T6tape b) sont soumis d une reduction permettant de transformer en 

25 soufre la majeure partie des oxydes de soufre qu'ils contiennent. 

7- ProcSdd selon la revendication 6 dans lequel le soufre form6 est oxycte en 
anhydride sulfurique que Ton recycle & T6tape a). 

30 8* Proc6d6 selon Tune des revendications 1 a 7 dans laquelle Tacide sulfurique 
impur est un acide provenant de la faction rfalkylation d'olSfines par des 
isoparaffines et contenant d'environ 1 % d environ 10% et le plus souvent 
tfenviron 3 % a environ 8 % en poids, exprlm6 en atomes de carbone, de 
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matieres organiques sous forme libre ou combinee et environ 1 % a environ 
10 % en poids d'eau. 

9- Precede selon la revendication 8 dans lequel au cours de I'etape a) les 
5 conditions operatoires sont cholsies de maniere a eliminer d'environ 70 % a 
environ 98% en poids de matieres organiques hydrocarbonees presentes dans 
I'acide impur et au moins une partie de I'acide sulfurique soutiree au cours de 
cette etape est renvoyee a la reaction d'alkylation. 
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